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A tal^toy n5v6nyi eredetu szterinek 6s egy6b 6rt6kes teim^kek, igy 
tokoferolok kinyer^se. nGv6nyolajok finomltdsa sordii keletkez6 meU6kter- 
m6kb61, a szteriueket, szterin-^sztM-eket, tokoferolokat, zsfrt vagy olajat il- 
letve azok sztoaz6kait 6s zsirsavakat tartalmaz6, un. dezodorM^i p^lat- 
b6L 

A szterinek a nOv6nyi, allati 6s az emberi szervezetben egyardnt meg- 
taldlhat6 tenn6szetes vegytiletek, amelyek kOzul a fontosabbakat az aldbbi 
tdbldzatban foglaljuk Ossze. 
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N6ven>'i szterinek 



R 




AS-szterinek 



Brasszikaszcerin 



Sztigmaszterin 



Kampeszterin 



Szitoszterin 



Avenaszterin 





Tdpldlkoz^studom^yi tanulmdnyok megerSsitik, hogy a nOv6nyi szterinek 
csokkentik a v6rsztoi koleszterinszintja 6s kedvezden befolyasoljak az 
LDL 6s HDL koleszterinszint ar^y^. (Westrate JA, Meijer GW. Plant 
steroleDTiched margarines and reduction of plasma total- and LDL- 
cholesterol concentrations in nonnocholesterolaemic and mildly 
hypercholesterolaemic subjects. European Journal of Clinical Nutrition 
1998 52:334-43,; Miettinen TA, Puska P, Gylling H, et al. Reduction of 
serum cholesterol witii sitostanol-ester margarine in a mildly 
hypercholesterolaemic population. New Engl. Journal of Medicine 1995; 
333:1308-1312). F6 felhaszn^^i terttletok az 61ehmszeripar 6s a kozmeti- 
kai ill. gydgyszeripar. 

A tokoferolok 6s tokotrienolok (egyUttesen tokol vegyOletek) E-vitamin ak- 
tivitdssal rendelkeznek, a legnagyobbal az a-tokoferol. 
A tokoferoloknak fontos szerepflk van az emberi szervezetben, antioxid^s 
hat^a k5vetkezt6ben lekoti a szabad gyfikoket 6s a molekulto oxig6nt (A. 
Kamal-Eldin and L.A. Appleqvist: The Chemistry and Antioxidant 
properties of Tocopherols and Tocotrienols. Lipids 31. (1996) 671-701.). 
A szterinek 6s a tokoferolok koncentracidja kal0nb0z6 nOv6nyolajokban 
alacsony ahlioz, hogy a gazdasagos ipari kinyer6saket Iehet6v6 tegye. Ipari 



m^retekben a term^szetes eredetfl szterint 6s tokoferolt a nOv6nyolajok fi- 
nomft^a sor^ keletkezfi, az lin. dezodor^dsi p^latb61 ^tj^c elo. 



A nOv6nyolajok finomit^^ Mtal^osan alkalmazott k6miai 6s fiT^Vai fi- 
nomit^i elj^ds utols6 16p6sek6nt az olajat - az iz- 6s szaganyagok, szabad 
zsirsavak eltevolltasa, valamint az oxiddcids stabilitds javitdsa 6rdek6ben - 
vacuum vlzg6z-desztilldci6nak vetik aid. A 210 - 270 "C-on, 1-8 mbar 
nyomdson v6grehajtott muvelet sordn kepz6d6 parlatot kondenzdlva nyerik 
a dezodordldsi pdrlatot, melyben forrdspont szerinti szdmos egy6b kompo- 
nens is megjelenik. A dezodordldsi pMatok Osszet6tele a kOvetkezd lehet 
(tOmeg%-baii): 



szabad zsirsavak 



30-85 1% 



el nem szappanositliato anyagok 



7 - 35 t% 



tokoferolok 



1 - 8 1% 



szabad szterinek 



2 - 15 1% 



szterin-6szterek 



0 - 5 1% 



gliceridek 



5 - 30 1%. 



mds anyagok 



0- 5t% 




Sz^os elj^^ ismert tokoferolok 6s szterinek kmyer6s6re nOv6nyolajok 
dezodorMdsi pMataib61. 

A k6vetkez6 szabadalmakban EP0333472, USP5,424,457, USP5,627,289, 

USP 4,454,329 desztill^dst haszn^ak els6dlegesen a zsirsavak, illetve az 

azokb61 kepzett zsfrsav-metil-6szterek eltavoUtds^a. 

Mds szabadalmak szerintUSP 3,335,154, USP 4,550,183, WO 99/42471 a 

szappanositdsi eljdrdst javasolj^ a zsirsavak eltdvolitiis^a. 

Az USP 5,512,691 szerint a szabad zsirsavak desztilldldssal valo eMvolitd- 

sa elfitt a dezodor^dsi pMatban jelenlevd szabad szterineket a jelenl6v6 

szabad zsirsavaldcal 6szteresitik. Ennek a 16p6suek el6nye, hogy a keletkezd 

szterin-6szterek forrdspont-tartomdaya sokkal magasabb mint a visszainara- 

d6 reag^atlan tokoferolok6, igy a k6tf61e vegyttletcsoport sz6tv61asztfca 

koimyen megoldhat6 molekulMs (rOvid-utas) desztilldci6vai. 

Az 5,487,817 USP szerint a krist^yos szabad szterineket a desztilldci6s ma- 
rad^kban felhalmozodott szterin-6szterekb61 lehet kinyerai. 

A dezodordl^i pdrlatban taldlhatd szabad szterinek 6szteresit6se a jelenl6v6 
szabad zsirsavakkal viszonylag magas homersekletet (150 - 250°C), hosszii 
reakci6id6t (1 - 12 ora) es alacsony nyomdst (50 mbar alatt) igdnyel, adott 
esetben savas jellegfl katalizator jelenl6tet. A kedvezdtlen reakci6kOralm6- 



nyek miatt nem-ldv6nt inell6kreakci6k tOrt^nnek, mint pelddul a tokoferolok 
boml^a, szterinek dtalakul^a a megfelelo sz6n]iidrog6nekk6 az -OH funk- 
cids csoport 6s egy szoinsz6dos -H atom viz-kil6p6ssel j^6 elvesztese kO- 
vetkezt6ben, valamint nagyfok6 ktodnyk6pz6d6s. 

A tal^lm^y szerinti elj^ds n6v6nyi szterinek 6s tokoferolok kinyer6s6re 
nOv6nyolajok kdmiai vagy fizikai finomitdsdndl k6pz6d6 dezodor^lAsi pMa- 
tokb61, a jelenlev6 komponensek desztillal^sal vagy elszappanositdssal 
tert6n6 kezel6se litjdn azzal jellemezhetd, hogy 

i) a dezodordldsi parlatbdi v^um desztilMdssal vagy folytonos 
olddszeres elszappanosftdssal a szabad zsirsavakat eltdvolftjuk, 

ii) a szabad zsfrsavak eMvolitdsa ut^ kapott, f6 t6meg6ben szterineket, 
tokoferolokat, sz6iiliidrog6neket, mono- ,di- 6s triglicerideket tartal- 
maz6 elegyet legaldbb 7 sz6natomos aromds karbonsavanhidridekkel 
50-150 °C kOzetti h6m6rs6kleten vtoumban 0,5 - 2 6ra hosszat 
reagaltatjuk, 

iii) az anhidriddel kezelt elegybol a tokoferolokat molekulte 
desztiMldssai eltavoUtjuk, 



iv) a desztilldlds ut^ kapott szterin-6sztereket, di- 6s triglicerideket tar- 
talmazd desztilMldsi marad6kb61 a szteriii-6sztereket dt6szterez6ssel 
krist^yos szabad szterinek fonndjdban kinyerjtik. 

A kiindulfei anyag napraforg6-, repce-, sz6ja-, kukoricacsfra-olaj finomita- 
sdval kapott dezodor^dsi p^lat, de felhaszndlhat<3k egy6b 6tolajok finomi- 
tds^dl kapott dezodordl^i pMatok is. 

A szabad zsirsavakat kolonnds desztilldl6 berendez6sben vagy jBlmbepM6- 
ban 0,1 - 8 mbar kOzOtti nyomdson 180 - 250 °C kOzOtti h6m6rs6kleteii 
desztilldljuk. 

Altematfv m6don a szabad zsirsavakat apol&os, polios olddszeres kOzeg- 
ben 10 - 40 **C kozOtti h6m6rs6kleten 0,5 - 5 perc alatt kism6rt6ku liigfeles- 
leggel elsz^panosftjuk 6s a polios fdzis elvdlasztdsdval a zsirsavakat eltd- 
volitjuk. 

A zsirsavmentesitett elegy eszterezes6n61 karbonsavanliidridk6nt benzoesav, 
benzilsav, fenoxi-ecetsav, ftdlsav, helyettesitett ftdlsav anhidridjeit alkal- 
mazzuk. 




Az anhidrideket a gdzkromatogr^^ anallzissel meghaMrozott szterinek 
mennyisegare sz^tva legfeljebb 5 m61 % feleslegben alkahnazzuk. 

Az 6szterez6s ut^ a tokoferolok rovidutas (molekulte) desztilldl^s^ 0,01- 
0,1 mbar nyomdson 6s 200 - 260 °C-on v6gezzuk. 

A tokoferolok ledesztill^a utdn kapott 20 - 60 tOmeg % szterin-6szter 
tartalmii marad6kb61 a szabad sztermeket metanol olddszerben val6 dt6szte- 
rez6ssel elSnyOsen ndtrium-metildt katalizdtor jelenl6t6ben szabadltjuk fel. 

A szterin-6szterek dteszterez6s6n61 a szteriii-esztereket tartalmazo desztilld- 
Idsi marad^kot eldnyOsen folyamatosan adagoljuk a forrdsban tartott meta- 
nol-natrium-metildt oldathoz 6s az dt6szterez6st foiraldssal 2-4 6ra leforgdsa 
alatt teljess6 tesszuk. 

A taldlm^y szerinti eljdrdssal kapott kristdlyos nOv6nyi sztermeket gy6gy- 
szeripari, kozmetikai vagy elelmiszeripari c61okra alkalmazzuk, adott eset- 
ben tovdbbi tisztitds ut&n. 

A taldlmany szerinti eljdrasban a kunduldsi aiiyag a nOvenyolajok finomttd- 
sdndl (szagtalanitds) keletkezd mell6ktenn6k. az tin. dezodordldsi pdrlat. 



amely sziimazhat napraforgd-, repce-, sz6ja-, kukoricacsira-olaj vaaium 
vizg6z-desztillaci6jdb61. A dezodordl^i pMat 2-15 tenieg% szterint es 30 
- 85 tOineg% szabad zsirsavat tartalmaz. Ha a dezodordlfei pMat a nOvdnyi 
olaj fizikai finomit^^ak mell6kterm6ke, akkor ez azt jelenti, hogy a dezo- 
dor^dsi pMat t5bb mint 50 t5meg% szabad zsirsavat tartalmaz (ez tipiku- 
san 60 - 85 t6meg%). Azdltal, hogy ha elSszOr eMvolitjuk a szabad zsirsa- 
vakat a dezodordldsi p^latb61, legaldbb a fel6re tudjuk csOkkenteni a reak- 
cidelegy mennyis6ga 6s ezdltal a kOvetkezd reakci616peshez szOkseges re- 
aktor mdreta is csOkkenteni tudjuk. A szterin firakcid f5k6nt a kOvetkezd 
komponensekbdl dll: P-szitoszterin, kampeszterin, sztigmaszterin, 
brasszikaszterin (csak repce eset6n), avenaszterin. A szabad zsirsavhdayad 
mag^ba foglalja a C14-C24 telitett 6s teUtetlen zsirsavakat TObbek kOzOtt a 
kOvetkezo tehtett savakat: mirisztin-, pahnitin-, sztearin-, arachin-, behen- 
6s lignocerinsav, valamint a kOvetkezS telitetlen savakat: mirisztolaj-, 
pahnitolaj-, olaj-, linol-, linol6n-, gadolaj- 6s szelacholajsav. A dezodordldsi 
pMat az el6z6eken kivOl m6g mono-, di- 6s trigliceridekbfil, tokoferolokb61 
(1-8 tOmeg%), tokotrienolokb6I, sz6iihidrog6nekb61, valamint szterin- 
6szterekb61 6s egyeb komponensekbdl 411. 

A taldlm^y szerinti elj^as folyamatdbrdjdt az 1. dbran szeinleltetjttk. 
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A len-dsban - ha egy6b 6rt6k feltttntetve nines - a %-os 6rt6kek tomeg%-baQ 
6rtend6k. 



Az elj^ds els6 16p6se a szabad zsirsavak f6 t6meg6nek az eltdvoUtdsa a ki- 
induldsi dezodor^dsi pMatb61 (MO), annak ^rdekdben, hogy csOkkentsttk a 
reakcidelegy memiyis6g6t. A besiirit6si t6nyez6 1,5 €s 5 k0z5tt van foggden 
a szabad zsirsav-tartalomtdl 6s az alkalmazott desztiUdl^i paramaerektdl. 
A szabad zsfrsav frakcid az alacsony forraspontii el nem szappanosithatd 
anyagokkal egyatt egy kolonnds desztiUdldn vagy fambepM6ban 0,1 - 8 
mbar nyomdson 6s 180 - 250 °C h6m6rs6kleten desztiU^td. 

Lehet6s6g van a kOldnbOzS p^latok szepardlfe^ r6szleges vagy elkOlOnl- 
tett kondenz^cidval. Az elSpdrlat tartalmazza a legill6konyabb komponen- 
seket, amelyek f61eg rOvid sz6nlancu zsirsavakb61 es kulOnfdle bomldster- 
m6kekb61 ^ak A fiipMat frakci6 (Sl-A) fSleg zsirsavak, valamint kis 
mennyis6gben (1 - 9 tOmeg %) egy6b anyagok, monogUceridek, sz^iihidro- 
g6nek elegye, ainely nyomokban tartabnazhat tokoferolokat es szterineket 
is. 



A desztiUaci6s maradek (Ml-A) a visszamarado komponenseket, a 
szterineket, tokoferolokat, sz6nhidrog6neket, mono-, di- 6s trigh'cerideket. 




valamint szdmos magas forrdspontCi egy^b anyagot tartalmaz. A szterinek 6s 
tokoferolok boml^i 6s p^olgdsi vesztes6ge kevesebb mint 1,0 tomeg%. 

Altemattv m6don a szabad zsirsavak eltdvoKthat6k a dezodor^dsi pMatb61 
liigos semlegesit^ssel is egy polios - apol^os old6szeres kOzegben. A re- 
akci6t enyhe kOrttlm6nyek kOzOtt alacsony h6m6rs6kleten (10 - 40 °C), a 
laggal 0,5 - 5 percig hozzuk 6rintkez6sbe, liigfelesleg n61kttl vagy csek61y 
liigfelesleggel (0-10 tOmeg %). 

A zsirsavak elszappanosit^a utdn, a dezodor^dsi pMat apoliiros olddszer- 
ben oId6d6 komponeiisei a szappantol egyszeru illepft6ssel elv^aszthat6k. 
Apol^os old6szerk6nt a szokdsos zsirold6szerek, igy pi. hexan, alkalmazha- 
t6k. Polios old6szerk6nt egy rOvidsz6nl^cii alkoholt, min t metanolt, eta- 
nolt, propanolt vagy izopropanolt haszn^imk. A liigot (natrium- vagy k^- 
um-hidroxid) vizes oldatban (40 - 300 g/1) alkalmazzuk. 

Az elszappaiiositas utdni Ulepitds sor^ k6t f^s k6pz6dik, az apolaros fdzis 
tartalmazza a glicerideket 6s az el nem szappanosithat6 anyagokat, a potos 
f^zis pedig a feloldott szappant. Mindk6t ^st alaposan mosni kell az old6- 
szerek egyinasban val6 oldliat6sdga miatt. A polaros fazist egy apol^os ol- 
d6szerrel mossuk, hogy nOvekedjen a kitennel6s, az apol&os f^st egy po- 
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Mros olddszeirel mossuk, hogy eltdvolitbassuk a marad^k szappant 6s a 
liignyoniokat. 

V6gal az old6szert kidesztillMjuk az apol^os fdzisbdl 6s egy olyan temi6ket 
(Ml-B) kapunk, mely kevesebb mint 0,5 tOmeg % maraddk szabad zsirsav- 
tartalommal rendelkezik. A szabad zsfrsavak majdnem tok^letes eltdvolft^a 
kOvetkezni6nyek6pp maxima besturft^si t6nyez6 (elm^leti: 1,5-5) 6rhet6 
el a szterinek, szterin-6szterek es tokoferolok vonatkozisdban. 
A zsirsavakat a poldros f^sb61 miszcelldban v6gzett szappanbont^sal re- 
gener^juk erds sawal, m6rs6kelt pH mellett 6s szobah6m6rs6kleten. Alta- 
Mban k6iisavat haszadlimk 6s pH 1 - 5 6rt6ket ^tuiik be. A zsirsavas fazist 
gravitdci6s tllepftdssel eMasztjuk, majd vfzzel dsv^yi savmentesre mos- 
suk 6s az old6szert elp^oljuk. A kapott anyag (Sl-B) szabad zsirsav- 
tartalma legaldbb 95 t5meg %. 

A szabad zsirsavakban erSsen elszeg6nyitett talalmdny szeriiiti reakci6ele- 
gyet (Ml-A vagy Ml-B) karbonsavaiihidridekkel, mint p61ddul benzoesav, 
benzilsav, fenoxi-ecetsav, ftdlsav, szubsztitudlt ftMsav anhidridjeivel reagdl- 
tatjuk, igy a szabad szterineket a megfelel6 szterin-6szterekk6 dtalakttjuk. A 
reakci6t 50 - 150°C-on, 50 - 100 mbar nyomdson, 0-5 tOmeg % 
karbonsavanhidrid felesleg mellett 6s kOrttlbelfll 0,5 - 2 6ra hosszat vegez- 



zOk. A szabad szterinek ineimyis6g6t g^izkromatogr^ds mddszerrel hatd- 
rozzuk meg. 

A szterin-6szterek mell61 a tokoferolok kOnnyen elv61aszliat6k a megnOve- 
kedett illekonysdgbeli kulonbsdgnek megfelel6en. A tokoferolokat desztilld- 
Idssal egy rOvid-utas (molekul^s) bepM6ban 0,01 - 0,1 mbar nyoindson, 
200 - 260 °C h6m6rs6kleten tdvolftjuk el. PMatkant (S2) egy 
tokoferolokban gazdag (18-25 tOmeg %) koncentrdtuinot 6s egy desztilld- 
ci6s marad6kot (M3) kapunk (20 - 60 tCmeg %) szterin-6szter tartalommal. 

A talalm^y szerinti eljaras kOvetkezS lepese a szabad szterinek fel- 
szabadftasa a szterin-^szterekbSl. A fotOmegdben szterm-6sztert, di- 6s 
tiigliceiideket tartalmazd molekuldris desztilldci6 marad6kdt (M3) folyama- 
tosan 1-1,5 ora alatt adagoljuk natrium-metildt katalizdtort tartalmazo me- 
tanolos oldathoz, mikOzben az eg6sz reakci6elegyet eiiylie forr^ban tartjuk 
kever^s kCzben. Az dt6szterez6s 2- 4 6ra alatt teljesen v6gbemegy. Zsirsav- 
iiietil-6szter keletkezik az eredeti zsirsav-szterin-6szterekb6I 6s gliceridek- 
b61, valamint karbonsav-metil-6szterek az anhidridtdl fUggfien, tovdbbd sza- 
bad szterinek. A ndtrium-metil^it katalizdtort a reakci6 v6g6n ecetsawal 
bontjuk meg es alakitjiik dt ndtrimii-acetatta. 



A reakcioelegyet a szterinek teljes felszabadul^a ut^ 15-25 °C-ra Mtjtik 
folyamatos kever^s kOzben, majd a kivMt szterin krist^yokat vtoum vagy 
nyom6szttr6n, elSnyOsebben centrifUg&i kiszarjtlk. A kiszflrt szterineket 
elSszOr metanollal (2-3 alkalommal), majd hex^nnal (szint6n 2-3 esetbeii) 
mosni kell, hogy megszabaduljunk a szinez6aiiyagokt61 6s egy6b szennye- 
z6d6sekt61. 

A taldlm^y szerinti elj^dsban ismertetett elj^^sal a gy6gyszeripari alap- 
anyagk^nt szaks6ges 85 tOmeg%-os szterin tisztas^g teljeslthetd. Elelmi- 
szercdM felhasznaldshoz 98 tOmeg%-n^ nagyobb szterin-tartalmat imak 
elo. 

Amemiyiben a nagyobb tisztasdgii krist^yos szterinre van szaks6g, akkor az 
egyes old6szeres mosdsok eset6n nOvelni kell az egyes old6szer adagok 
mennjds^g^t illetve az egyes szQr^sek kOzetti old6szeres kezeldsek idej6t 
Adott esetben a v6gterai6k aktivszenes derit6ssel kombin^t ^tkristdlyositd- 
sdt v6gezzak. Az atkristdlyositdst hosszabb szenlancii sz6nhi<kog6n (hexin 
es nagyobb mdltOmegu homol6gjai) illetve alkoliol (n-oktanol 6s magasabb 
forrdspontii homol6gjai) valamint ezek elegyei felhaszn^dsdval val6sftjiik 
meg. 




Az els6 anyaltig (S3) f6 t6meg6beii zsfr- €s egy6b sav-metil-6szterekb61 6s a 
feleslegben hasza^t metanolb61 ai, tovdbbd kisebb memiyis6gben glicerint, 
valamint a katalizdtorbdl szirmazd ndtriiim-s6t tartalmaz. Az 6rt6kes tiszta 
metil-6szter kinyer6se 6rdekeben el6sz5r az anyaltigb61 a metanolt kidesztil- 
l^juk, majd a ndtriuni-s6t 6s a glicerint vizes mosfesal eltdvolitjuk 6s v6gtil 
szMtis ut^ v^kuum desztill^dssal jutunk a temi6khez. 

A mdsodik anyaliig fdleg metanolb61 dll, ezt desztill^dssal regeneraljuk. 
A harmadik anyaliig faieg hexanbdl dll, amit desztill^dssal regenerdlunk. 

A feh6r szterin kristalyokat 50 - 100 mbar nyomason, 60 - 120°C h6m6rs6k- 
leten egy megfeleld szdrit6berendez6sben megszdritjuk, 

A kapott kristdlyos szterin (M4) legaldbb 92 tOmeg%-nyi szabad szterint 
tartalmaz 6s gyakorlatilag tokoferoltol 6s old6szert61 mentes. 

Ezzel az eljdrdssal kapott kristdlyos szterin tipikus 5sszet6tele a kdvetkezS: 



|3-szitoszterin 



40 - 65 tOnieg% 



Kampeszteriii 



10-35 tOmeg% 



Sztiginaszterin 



2 - 25 t5meg% 



# 
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Brasszikaszteiin 



0-25 tOmeg% 



AS-Avenaszteiin 



0-3 tOmeg% 



Egy6b szterin 



0 - 9 t6meg%. 



A taiam&iy szerinti elj^ eldnyeit rOviden abban foglaljuk Ossze, hogy 
kttlOnOsen aJkaJmas fizikai finomitok dezodor^^i parlatai szterin- 
tartalmdnak kinyer6s6re, ahol a szterin-tartalom rendszerint 4 tOmeg % alat- 
ti, mlg a szabad zsfrsav-tartalom 60 - 85 tOmeg %. A reakci6elegy mennyi- 
s6g6nek els6 16p6sben tOrt6n6 csOkkent6s6vel a reaktorok m^rete csSkkent- 
het6. A feldolgozdsi h6m6rs6klet cs5kkent6se eldsegiti a tokoferol kmyer6s 
nOvel6s6t 6s csOkkenti a kdtr^yk6pz6d6st, jelentSsen javftja a krist^yos . 
szterin v6gtenn6k min6s6g6t, a feldolgozdshoz szttks6ges old6szerek meny- 
nyisege is kevesebb. A szteriii-6szterek k6pz6s6hez iiem szOks6ges katalizd- 
tor, a magas 6szterez6si h6in6rs6klet 6s nagy^^toum kikasz0b5l6s6vel a 
szterin dehidratdldsbdl szdrmaz6 vesztes6g is csokken. A szterin kinyer^s 
technol6giai ideje lerOvidfthetd, a magasabb szterin koncentr^i6 6s az an- 
Mdridek szabad zslrsavlioz k6pest nagyobb reakci6k6pess6ge Iehet6v6 teszi 
a szakaszos eljaras folyamatossa val6 ^talakltdsdt. 



A talto^iy szerinti elj^^ tovdbbi reszleteit a kiviteli p61d^ban mutatjuk 
be. 



1. P61da 

Alapanyagk^nt kevert (fizikai 6s k^miai finoniitdsb61 szdniiaz6 repce 6s 
napTaforg6) de:^dor^dsi p^atdt hasznMjuk. A kiindul^i kever6k (MO) 
Osszet6tel6t az 1. Tablet tartalmazza. Az OsszetevSk meghalirozds^a ko- 
vetkezd mddszereket haszn^tuk: 

Tokoferolok es szabad szterinek: AOCS Ce 7-87 gdzkromatogrMds (GC) 
m6dszer, szabad zsirsav (FFA): ISO 660:1996 Volumetrikus titra^os m6d- 
szer. Fennmaradd tovdbbi Osszetev6k (szterin-6szterek, gliceridek, 
szkval6n): sajdt fejleszt6sfl gdzkromatogr^^ (GC) mddszer (HP-1 metil- 
szilox^ kereszlkOt6ses kapillto kolonna: 30 m/0,2 mm/0,1 ptm, belsd 
standard: hexatriakont^ 1 mg/ml, h6m6rs6klet program 170°C-t61 
320''C-ig 5°C/perc, 320°C-t61 355'>C-ig 4°C/perc, 10 percen keresztOl 
355°C-on tartva a h6m6rs6kletet. Injektor h6m6rs6klet: 350°C, detektor h6- 
merseklet: 355°C, viv6gdz hidrogen). 

A technologiai eljardst az 1. dbra szeml61teti. A dezodor^asi ptotot (1000 
g, MO) 1 mbar nyom^on 6s 180 "C-on desztillaljuk filmbepM6n (0,075 
m-), melyhez duplafalii ftttheto adagol6 tolcs6r csatlakozik szabalyozhat6 
taszelepen keresztOl. Igy 594 g zsirsav desztilldtmnot iiyeriink (Sl-A) €s 
396 g maradekot (Ml-A). A desztill^ci6s term6kek Osszet6tel6t 6s anyag- 
m6rleg6t az I. Tdblazatban reszletezzUk. 




1. Tm&zat 



Folyamatanyag MO Sl-A Ml-A 

jeldl6se 



TOmeg (granun) 


1000 




594,0 


396,0 




M6rt6kegys6g 


tOmeg% 


granun 


tOmeg% 


granun 


tomegTb 


granun 


Szabad zsirsav 


62,34 


623,40 


92,25 


547,97 


18,76 


74,29 


Osszes tokol 


2,07 


20,65 


0,51 


3,04 


4,41 


17,46 


Osszes szterin 


3,29 


32,86 


0,51 


3,05 


7,42 


29,37 


Szterin-6szterek 


2,26 


22,60 


0,00 


0,00 


5,67 


22,45 


Gliceridek 


19,66 


196,60 


0,11 


0,65 


48,41 


191,70 



2. Pelda 

A folytonos old6szeres elszappanosftdsi reakci6 folyam^ ugyanazt a dezo- 
dot^^si p^latot (MO) haszn^juk alapanyagkent. Ezt a kever^ket (400 g) 
hex&iban (2400 g) oldjuk fel. Lugoldatot k6szitttnk 300 ml natrium- 
hidroxidb61 (125g/l koncentrdci6) 400 ml vizbdl 6s 800 ml etanolb61. Ezt a 
liig-oldatot adjuk hozza a desztiMtum - hexan oldathoz es ezt az eg6sz ke- 
ver6ket kdzepes sebesseggel Ot percig szobah6m6rs6kleten kevertetjttk. 
Ezutto az eg6sz kever^ket vAlaszt6t6lcs6rbe Ontjttk 6s addig hagyjuk tile- 




pedni (4 6ra), amig 6les fkzishat&r nem alakul ki a k6t ^zis kOzOtt. A k6t 
ftot egymdst61 kttlOnv^asztjuk. A fels6, apol^os fazis glicerideket 6s el 
nem szappanosithatd anyagot tartalmaz, mig az als6, liigos f^s tartalmazza 
az oldott szappanokat. 

Mindk^t fazist rnossuk az old6szerek keresztoldliat6sdga miatt. A liigos 1^- 
zist ^otos old6szeirel (3 x 100 ml hex^mial) mossiik, hogy nOveljilk a 
hozamot, az apol^os l^ist pedig polaros olddszerrel (3 x 100 ml etanol), 
hogy a visszamaradt szappant eMvoIitsuk. Ezutin a polaros es az apoldros 
fazisokat kttlOn-kQien egyesitjtSk. 

Az egyesftett apoldros fdzisbol a liig nyomokat citromsavas mosdssal (100 
ml, 7 tOmeg %-os), majd a citromsav-nyomokat a k6pz6d6 s6kkal egyfitt 
desztilldlt vizzel tOrt^nd mosdssal tdvoUtjuk el. 

Az old6szereket elp^ologtatva az apol^iros f^sb61 148,0 g teimdket (Ml- 
B) nyerOnk, melyben a visszamaradt szabad zsfrsav-tartalom 0,5 tOmeg% 
alatti. A tennak Osszet6telet az II. Tdbl^at tartalmazza. A poldros f^sban 
16v6 szappanokat koncentrdlt kensawal megbontottuk pH 5 6rteket bedlUt- 
va szobah6m6rsekleten. Ezut^ a savanyit^kor letrejdtt szabad zsirsavat 
desztillalt vizzel (3 x 100 ml) mossuk, mig semleges lesz. VegUl a szerves 




(zsfrsav) &zisb61 az oldoszereket elp^ologtatva 95 tOmeg magasabb 
szabad zsfrsavat tartalmaz6 245,4 g tenn6ket (Sl-B) nyerunk, melynek Osz- 
szetetel^t a n. Tdbldzat reszletezi. 

n. Tdbl^at 

Folyamatanyag MO Sl-B Ml-B 

jelOl6se 

TOmeg (granun) 400 245,4 148,0 



M6rt6kegys6g tOmeg% gramm tOmeg% gramm tomeg% gramm 



Szabad zsirsav 


62,34 


249,36 


98,74 


242,31 


0,49 


0,73 


Osszes tokol 


2,07 


8,26 


0,00 


0,00 


5,08 


7,52 


Osszes szterin 


3,29 


13,14 


0,41 


1,01 


7,63 


11,29 


Szterin-6szterek 


2,26 


9,04 


0,00 


0,00 


6,06 


8,97 


Gliceridek 


19,66 


78,64 


0,00 


0,00 


53,07 


78,54 
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3. P61da 

A dezodor^asi pMat els6 desztiMci6s marad6k^ (250 g Ml-A) 11 g ben- 
zoesav-anhidriddel (90 %-os, technikai, Aldrich) kezeljtlk, igy a szabad 
sztermekbdl szterin-6sztereket kapunk. 

EldszOr a marad6kot 120 °C-ra melegititik is egy 6r^ keresztfll ezen a h6- 
m6rs6kleten 10 mbar nyomds alatt tartjuk, hogy eMvolitsuk a nedvess^g- 
nyomokat. Eziitan a kevereket lehutjak 80 '^C-ra 6s a benzoesavanhidridet 
hozz^djuk. Az 6szterez6si reakci6t 150°C-on v^gezziik, 100 mbar nyomds 
alatt, 2 6rdn keresztiil. A reakci6t (a szabad szterinek eltuneset) gazkroma- 
togr^ds (GC) vizsg^attal kovetjuk nyomon. V6gQl 261 g reakcioelegyet 
(M2) nyerOnk. A term^k Osszet6tel6t a HI. T^ltot taitalmazza. 



in. Tabl^at 



Folyainatanyag 
jelGl^se 



Ml-A 



M2 



TOmeg (grainm) 



250,0 



261,0 



M6rt6kegys6g 



tOmeg% 



grairnn 



tomeg% 



graimn 



Szabad zsirsav 18,76 

Osszes tokol 4,41 

Osszes szterin 7,42 

Szteriii-eszterek 5,67 

Gliceridek 48,41 



46,90 
11,02 
18,54 
14,18 
121,03 



15,83 
4,10 
0,00 
22,11 
47,24 



41,32 
10,69 
0,00 
57,71 
123,30 



4. P61da 

Az 6szterezett 250 g reakci6elegyet (M2) 0,1 mbar-on 215 °C-on desztill^l- 
juk rOvidutas filinbepM6a (0,075 m^), melyhez duplafaiti fftthetS adagoI6 
tOlcs6r csatlakozik szabdlyozhat6 tOszelepen dt. 

Ez^tal 44 g m^odik desztiUitumot (S2) 6s 199 g mdsodik desztiUdci6s ma- 
rad^kot (M3) kapunk. A desztilldtum a tokoferol koncentrdtum. A desztil- 
Idcios temi6kek osszetetel6t a IV. Tdbl^at tartabnazza. 

IV. Tdbldzat 



Folyamatanyag 


M2 




S2 




M3 




jelOl6se 














TOmeg (gramm) 


250,0 


55,0 




191,0 




M6rt6kegys6g 


tomeg% 


gramm 


tOmeg% 


gramm 


tOmeg% 


grarmn 


Szabad zsirsav 


15,83 


39,58 


66,47 


36,56 


1,14 


2,18 


Osszes tokol 


4,10 


10,25 


18,56 


10,21 


0,00 


0,00 


Osszes szterin 


0,00 


0,00 


0,00 


0,00 


0,00 


0,00 


Szterin-^szterek 


22,11 


55,28 


0,20 


0,11 


28,72 


54,86 


Gliceridek 


47,24 


118,10 


9,87 


5,43 


58,65 


112,02 



5. P61da 

A kapott szterin-aszterek dt6szterez6s6hez eldszor egy oldatot k^szitOnk 
100 ml metanolbol (viztartalom < 0,02 %) 6s 10 ml 30 %-os ndtrium- 
metilM>61, majd ezt az oldatot forr^pontig melegitjtik 6s visszafoly6s Mt6 
alatt forraljuk egy lombikban. A mdsodik desztilldci6s marad6kot (100 g 
M3) 60 ^'C-ra melegitjtik, majd ezt a meleg oldatot cseppenkent egy 6ra alatt 
hozzMjuk a forrdsban 16v6 ndtrium-metadt elegyhez. Az adagolds befeje- 
z6se utM az elegyet tovdbbi egy 6ran ^ keverjtik 6s visszafolyos Mt6 alatt 
forraljuk. 

A reakcidt g^omatogrMds (GC) vizsg^attal kOvetjflk nyomon. A reakci6 
v6g6n 5 ml j6gecetet adimk a reakci6elegyhez, hogy semlegesftsQk a natri- 
um-metildt katalizdtort Az 5 percig tart6 kever6s ut^ az elegyet lehfitjok 
szobali6m6rs6kletre (-20 °C). A k6pz6dOtt krist^yokat kiszurjiik es meta- 
nollal (3 X 30 ml) iU. hex^al (3 x 30 ml) mossuk, mig feh6r szterin kristd- 
lyokat kapunk. 

A kiszftrt kristdlyokat SO^C-on szdritoszekrenyben szaritjuk. A kapott 17 g 
feher krist^yos szterin kever6k (M4) 5sszet6tel6t az V. Tdbl^t tartalmaz- 
za. 



Az els6 anyaliig tiilnyom6 r^szben nietil-6szterekb61 6s a felesle^en hasz- 
n^t metanolbdl, kisebb r6szben a katalizdtor marad6kdb61, valamint gUce- 
rinbdl es egy6b szennyezS anyagokb61 ^. 

Miut&i a metanol fialOsleget elp^ologtattuk a kever^kbdl, 77 g dtmeneti 
meU6ktenn6ket. metil-eszteres attyaliigot (S3) nyeriink, osszetetelet az V. 
TAhl&zat tartalmazza. 

A metil-6szterek tov^bbi tisztltdsahoz elSszor a katalizator es gUceriii mara- 
dekokat, valamint az egyeb vlzoldhat6 anyagokat vizes mosdssal eMvolit- 
juk, majd a mosott elegyet sz^tjuk 6s vtoum-desztiU^^sal tiszta metil- 
esztert iiyerunk. 
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Folyamatanyag 
jelOl6se 



S3 



Folyamatanyag 
jelOl6se 



M4 



TOmeg (gramm) 



77,0 



TOmeg (gramm) 



17,0 



M6rt6kegys6g t6meg% gramm M6rt6kegys.6g tOmeg% gramm 



Metil-eszterek*: 89,64 69,02 

Szabad zsirsav 0,45 0,35 

Osszestokol 0,00 0,00 

Osszes szterin 2,43 1,87 

Szterin-6szterek 0,69 0,53 

Gliceridek 0,76 0,59 



Brasszikaszterin 20,39 

Kampeszterin 26,13 

Sztigmaszterin 3,30 

p-Szitoszterin 42,92 

Egy6b szterin 2,77 

Osszes szterin 95,51 



3,47 

4,44 

0,56 

7,30 

0,47 

16,24 



* zsirsav- 6s egy6b karbonsav-metil-6szterek 
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Szabadalmi ig^nypontok 

1. Elj^s n6v6nyi szterinek 6s tokoferol kiiiyer6s6re novenyolajok kdmiai 
vagy fiT^ikai jSnomitdsM kepz6d6 dezodor^i p^latokb61, a jelenlevd 
komponensek desztiU^sal vagy elszappanos{tdssal tOrt6n6 kezel6se 
tL^&D. azzal jellemezve, hogy 

i) a dezodor^fei parlatb61 vaoium desztm^dssal vagy folytonos 
old6szeres elszappanositdssal a szabad zsirsavakat eltdvoHtjuk, 

ii) a szabad zsirsavak eltdvoHtdsa utan kapott. f6 tOmeg6ben szterineket, 
tokoferolokat, sz6iihidrog6neket, mono- ,di- 6s trigUcerideket tartal- 
mazd elegyet legaldbb 7 sz6natomos aromas karbonsavanhidridekkel 
50-150 °C kOzotti ham6rs6kleten, vamumban, 0,5 - 2 6rahosszat 
reag^tatjuk, 

iii) az anhidriddel kezelt elegybol a tokoferolokat molekularis 
desztilldldssal eltdvolitjiik, 

iv) a desztiUdlds ut^ kapott szterin-6sztereket. di- 6s trigUcerideket tar- 
talmaz6 desztill^i marad6kb6l a szterin-esztereket atdszterezessel 
krist^os szabad szterinek alakjaban kinyerjiik. 



Az 1. igenypont szerinti elj^r^, azzal jellemezve, hogy a kimduldsi 
anyag napraforgd-, repce-, sz6ja-, kukoricacsira-olaj finomftisdval ka- 
pott dezodor^^i parlat. 

Az 1. i) igenypont szeiiuti elj^^, azzal jellemezve, hogy a szabad 
zsirsavakat kolonn^ desztilldl6 berendezdsben vagy filmbepMoban 
0,1 - 8 mbar kOzOtti nyomdson 180 - 250 °C kOzOtti h6in6rs6kleten 
desztill^juk. 

Az 1. i) igenypont szerinti eljdrds, azzal jell«nezve, hogy a szabad 
zsirsavakat apol^os, polios old6szeres kSzegben 10 - 40 °C kezOtti 
h6iii6rs6kleten 0,5 -5 perc alatt kism6rt6kQ lugfelesleggel elszappatio- 
sitjuk 6s a polios j^s elvdlasztdsdval a zsirsavakat eltdvolitjuk. 

Az 1. ii) igenypont szerinti elj^ds, azzal jellemezve, hogy 
karbonsavanhidridk6nt benzoesav, benzilsav, fenoxi-ecetsav, Mlsav, 
helyettesitett Mlsav anhidridjeit aUcahnazzuk. 



Az 1. ii) 6s 5. ig6nypont szermti elj^ds, azzal jellemezve, hogy az 
anhidrideket a gSzkromatogrMds analizissel meg^at^ozott szterinek 
metmyis6g6re sz^mitva legfeljebb 5 in61 % feleslegben alkalmazzuk. 

Az 1. iii) ig6nypont szermti elj^ds, azzal jellemezve, hogy a tokoferol 
rdvidutas (molekul^s) desztilldldsdt 0,01 - 0,1 mbar nyom^on 6s 
200 - 260 °C-on vegezzOk. 

Az 1. iv) ig^nypont szermti eljdr^, azzal jellemezve, hogy tokoferol 
ledesztilldl^a utan kapott 20 - 60 t6meg% szteriii-^szter tartalmii ma- 
rad6kb61 a szabad szterineket metanol oldbszerben dt6szterez6ssel 
eldnyOsen ndtrium-metil^ katalizdtor jel^6teben szabaditjuk fel. 

A 8. igdnypont szerinti eljdrds, azzal jellemezve, hogy a szterin- 
^szterek dt6szterez6s6n61 a szterin-6sztereket tartalmaz6 desztillalasi 
maradekot folyamatosan adagoljuk a fonasban tartott metanol- 
natrimn-metilat oldatiioz 6s az at6szterez6st forraldssal 2-4 6ra le- 
forg^sa alatt teljess6 tesszQk. 




Az 1. - 9. ig6nypontok b^rmelyike szeriuti elj^dssal kapott krist^yos 
n6v6nyi szterin alkalmaz^a gy6gyszeiipari, kozmetikai vagy 61elmi- 
szeripaii celokra. 



A meghatalmazott: 
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